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ABSTRACT
This paper deals on intrashell and intershell aspartic acid racemization ratio variation in samples recovered
from a 14C 2200B? dated bar of "El Rompido" (Huelva) spit bar complex. From valves of Ostrea sp.,
Glycymeris sp. and Panopea sp. disc shaped subsample sets from the beack to the ventral border were
obtained via drilling with a hollow diamond circular cutter. Statistical analysis of the results revealed good
agreement with predicted variation coefficient in Ostrea and Glycymeris, being possible that Panopea
sample would be composed by two different ones because of reworking.
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Figure.-1 Geographical situation of the sampled point
Figura 1.-Situaci6n geografica del punto desmuestrado
o 1 km
I I
Los desmuestres
tudio del acido aspartico, cuya mayor ve-
locidad de racemizacion le hace idoneo
para datal' muestras recientes. Goodfriend
(1992) demuestra su utilidad en la data-
cion de materiales recientes (historicos).
En regiones articas, donde la racemiza-
cion es muy lenta, Goodfriend et al.
(1996) 10 emp1ean para datal' materiales
de la base del Holoceno.
Las muestras empleadas en este ana-
lisis fueron recogidas en 1991 y una parte
de ellas fueron analizadas para la realiza-
La variacion intraconcha, es decir, en
un mismo ejemplar, puede producir un
coeficiente de variacion (CV) del 8%. La
variacion interconchas, es decir las dife-
rencias entre analisis realizados sobre
ejemplares del mismo genero, 0 misma
especie puede suponer un coeficiente de
variacion del 12%. Finalmente, si se ana-
lizan conjuntamente muestras de generos
diferentes, el coeficiente de variacion po-
drfa suponer un 30%.
Con e1 fin de probar esta influencia en
material iberico se procedio a analizar
material reciente proveniente del Golfo
de Cadiz, centrandose el analisis en el es-
Introduccion
El empleo delamHisis de racemiza-
cion de amin0i:1cidos como herramienta
geocronologica, constituye una metodo-
logfa de trabajo cada vez mas amplia-
mente utilizada. No obstante con el fin de
mejorar los resultados analfticos y, en
definitiva, reducir y acotar los en'ores en
las dataciones, se plantean una serie de
rutinas en la toma de muestras que, apa-
rentemente al menos, ayudan a mejorar
los resultados.
Sin llegar a una formulacion estadfs-
tica de 10s resultados, algunos autores,
Hearty (1987), Wehmiller (1993) y Whe-
miller et al. (1995) recomiendan que, en
moluscos, la muestra se tome en el mis-
mo punto de la concha. En pelecfpodos,
por ejemplo, el punto mas indicado esta-
rfa 10 mas cerca posible del umbo de la
concha, punto en el que, generalmente,
tiene el maxima grosor.
Una estimacion notablemente mas
detallada de los errores inherentes al ana-
lisis de la racemizacion de aminOi:1cidos
en fosiles mminos carbonatados aparece
en Murray-Wallace (1995) Este autor
cuantifica a partir de los coeficientes de
variacion (CV = desviacion tfpica/pro-
medio %) los errores que introducen en
el analisis las denominadas variacion in-
traconcha, variacion interconcha y efecto
del genero, entre otros.
/
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Table 1 aspartic acid racemization ratio basic statistics: m= average, s = Std. Dev., n= number,
CV= coefficient ofvariation, (s/m%), r= aspartic acid/glutamic acid correlation coefficient.
Tabla 1 Estadisticos de los valores de racemizaci6n del acido aspartico: m=promedio,
s = desviaci6n tipica, n= numero, min = velor minimo medido, max = valor maximo.
CV = coeficiente de variaci6n (s/m %), r= coeficiente de correlaci6n a.aspartico-a.glutamico.
Panopea m s n min max CV r
DILAsp. 0,18 0,04 13 0,12 0,25 22 0,68
Os/rea m s n min max CV r
DILAsp. 0,25 0,03° 7 0,19 0,29 12 0,81
Glycymeris m s n min max CV r
DILAsp. 0,24 0,03 6 0,20 0,28 13 0,83
GEOGACETA,26,1999
cion de un ejercicio de analisis aminoes-
tratigrafico de los sedimentos holocenos
de la costa de Huelva, cf Torres et al.
(1995), que ademas del establecer una
aminoestratigrafia, realizaron una estima-
cion de la variacion en los contenidos de
aminoacidos con el tiempo.
Los restos de pelecipodos que van a
ser objeto de este trabajo se recogieron en
la denominada Barra del Rompido que se
desarrolla en la desembocadura del rIO
Piedras, (Fig. 1). Las muestras proceden
del punto denominado R2203 en Zazo et
al. (1995) a1 que dan una edad, 14C (cali-
brado), de 2235-2175BP. Este punto esta
unos 2-2.5m, por encima de la playa ac-
tual. Los restos de pelecfpodos se encon-
traban dispersos en arenas medias homo-
metricas, muy sueltas con un cierto
retoque eolico; tambien hay algunas pe-
quefias dunas estabilizadas. Los restos de
moluscos, practicamente solo bivalvos,
corresponden a Panopea sp., Pecten sp,
Lutraria sp., Cardium sp. y Glycymeris
sp. entre los mas abundantes. Las conchas
estaban perfectamente conservadas, aun-
que desarticuladas. Generalmente los
ejemplares corresponden alas tallas
maximas.
Preparaci6n y amilisis de las muestras
Una vez recogidas las conchas fueron
cuidadosamente lavadas con agua co-
rriente. Posteriormente se obtuvieron va-
rias muestras individuales de cada una de
las conchas. Para evitar reiterar desmues-
tres sobre un mismo ejemplar solo se to-
maron muestras de valvas del mismo
lado, el que estuviera representado por
mayor mlmero de ejemplares.
Las submuestras se extrajeron con la
ayuda de una broca de sinter de diamante
hueca, que permitio extraer secciones he-
licoidales de la concha desde la zona del
umbo hasta el borde ventral. Cada valva
fue numerada individualmente y cada dis-
co recibio una identificacion como sub-
muestra. Con el fin de reducir el mlme-
ro de analisis, solo se analizaron las
submuestras con numeracion impar de
las que la submuestra 1 estaba exacta-
mente en el umbo y la ultima impar so-
bre el borde ventral.
Una vez separadas las submuestras
discoidales se limpiaron profundamen-
te con HCl concentrado, hasta reducir-
las al peso de muestra a emplear en la
preparacion (80mg). Hay que hacer no-
tar que, de acuerdo con nuestra expe-
riencia, las conchas de algunos de los
generos analizados (Panopaea entre
otros) retienen grandes cantidades de
componentes organicos.
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Posteriormente, las muestras se pre-
pararon de acuerdo al metodo propuesto
par Goodfriend (1991), y Goodfriend y
Meyer (1991) que se inicia con la hidroli-
zacion de las proteinas de la concha me-
diante HCl a 100 QC durante 20 h., que,
posteriormente, se analizaron como este-
res N-trifluoracetilisopropflicos en un
cromatografo de gases HP5890A(II) con
detector NPD y columna Chirasil L-Val
de 25m de longitud. Aunque rutinaria-
mente se identifican los isomeros/epfme-
ro de: alanina, valina, prolina, acido as-
partico, fenilalanina, acido glutamico e
isoleucina, aquf solo vamos a analizar las
variaciones de las relaciones de racemi-
zacion del acido aspartico en muestras de
Panopea sp., Ostrea sp. y Glycymeris sp.
Los resultados individuales aparecen en
la Fig.2 y en la Tab. 1. los estadfsticos ele-
mentales.
Las variaciones intraconcha en Pano-
paea son pequefias para el Asp. , en gene-
ral entre muestras contiguas oscilan entre
0,01 y 0,02 y los valores mas altos de ra-
cemizacion no siguen una tendencia defi-
nida apareciendo cerca del umbo 0 de la
zona ventral. Cuando se analiza la varia-
cion intraconchas se disparan las diferen-
cias, ya que existen ejemplares en los que
el acido aspartico esta poco racemizado
(HUI-2 y HUl-5), mientras que en otros
10 esta de forma mucho mas marcada
(HUl-3, HUl-4 y menos HUl-1).
En Glycymeris la racemizacion es
mas alta, pero mas homogenea que en
Panopea. Hay una muestra (HUl-29) con
racemizacion ligeramente menor que las
otras dos (HUl-24 HUl-27).
En Ostrea ocurre algo similar a la que
ocurrfa en Glycymeris: no hay dos pobla-
ciones de datos, aunque se detecta cierta
gradacion en los valores de racemizacion
del acido aspartico.
El valor media de racemizacion del
acido aspartico en las muestras de Ostrea
y Glycymeris es muy similar (0,25 y 0,24)
y sus coeficientes de variacion (12 y
13%) coinciden bien con el valor estima-
do por Murray-Wallace (op. cit.). El valor
medio de racemizacion del acido asparti-
co en las muestras de Panopea es clara-
mente mas bajo (0,18). Debido a la exis-
tencia de un grupo de muestras poco
racemizadas (HUl-2, HUl-5 y HU-l) Y
otro grupo que 10 estan mas (,HUl-3 y
HUlA), el coeficiente de variacion(CV)
se dispara a un 22%, que difiere excesiva-
mente dellfmite citado. Si se calculan in-
dependientemente los valores medios
para los dos subgrupos de muestras resul-
tan ser, respectivamente, 0,15 (std= 0,02,
CV=16, n=10) y 0,23 (0= 0,03, CV=13,
n=6) de los que el segundo de los cuales
no difiere excesivamente de los valores
medios de racemizacion del acido aspar-
tico calculados para las muestras de Os-
trea y Glycymeris.
En la tabla 1 se incluyen ademas los
valores del coeficiente de correlacion de
los valores de racemizaci6n en los acidos
aspartico y glutamico de las muestras ob-
jeto de este ejercicio. Llama la atencion
que, aunque todos resultan ser estadfsti-
camente significativos (p>0,05), el valor
del coeficiente de correlaci6n obtenido
para las muestras de Panopea resulta ser
mucho mas bajo que en Ostrea y
Glycymeris. Ello podrfa interpretarse
como el efecto debido a mezcla de mues-
tras de edades distintas ya que al ser el
acido glutamico un aminoacido "lento" y
el acido glutamico un aminoacido "rapi-
do", al inicio de la diagenesis de los ami-
noacidos (racemizaci6n) las lfneas que
representan la cinetica de racemizaci6n
seran muy divergentes, al ser muy dife-
rentes sus pendientes, de manera que no
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HUl-l
HUl-2
HUl-3
MUESTRA DILASP
BMSL 0.19768
BMSL 0.17769
BMSL 0.18770
BMSL 0.16771
MUESTRA DILASP
BMSL 0.13772
BMSL 0.13773
BMSL 0.12774
MUESTIU DILASP
BMSL 0.22775
BMSL 0.25776
BMSL 0.29777
HUl-5
MUESTRA DILASP
BMSL 0.13782
BMSL 0.14783
BMSL 0.18784
MUESTRA D/LASP
BMSL 0.22798
BMSL 0.27799
MUESTRA D/LASP
BMSL 0.28803
BMSL 0.27820
MUESTRA DILASP
BMSL 0.23897
BMSL 0.25898
MUESTRA D/LASP
BMSL 0.29899
BMSL 0.28900
MUESTRA D/LASP
BMSL 0.19903
BMSL 0.24904
HUl-4
MUESTRA D/LASP
BMSL 0.21778
BMSL 0.21779
BMSL 0.22780
MUESTRA D/LASP
BMSL 0.20821
BMSL 0.20822
MUESTRA D/LASP
BMSL 0.26909
BMSL 0.27910
HUl-173
Figura.-2. Tomade submuestras y valores individuales de racemizaci6n. Izquierda Pallopea sp, centro Glycymeris sp. derecha Ostrea sp.
Figure 2. Subsampling distribution alld illdividual racemizatioll ratios values. . Left Panopea sp, cellter Glycymeris sp. rigth Ostrea sp.
sera posible una eIevada correlacion li-
neal entre los valores de racel11izaci6n de
los dos aminoacidos si las muestras de las
que proceden no son sincronicas.
Condusiones
El analisis de la variacion de la race-
mizacion del acido aspartico en conchas
de pelecfpodo de la barra de El Rompido
(Huelva) pone de manifiesto que la varia-
cion intraconcha de la racernizacion es
cercana al valor propuesto como normal
12% en Ostrea y qlycymeris. La inexis-
tencia de sesgo (resedimentacion) en las
muestras de estos dos generos, viene re-
forzada por el valor elevado del coefi-
ciente de correlacion de los valores de ra-
cemizacion de los acidos aspartico y
glutamico. Estas condicicines, inicial~
mente, no se cumplen en Panopea donde
se detecta un coeficiente de variacion in-
admisiblemente elevado (22%), un valor
media de racemizacion del acido asparti-
co discordante con el que aparece en
muestras de los otros generos y una co-
rrelacion a. aspartico a..glutamico baja,
aunque significativa. La separacion de
dos poblaciones segun la racemizacion
mejora los resultados. Esto plantea la po-
sibilidad de que parte del material de este
punto de ia barra de el Rompido tenga
una edad mas reciente que el resto.
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